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PATENT ANSPRtiCHE : 

1. Thermoplastisch verarbeitbares , weichmacherhaltiges , 
rieselfahiges, nicht klebendes Polyvinylalkohol- 
Granulat, hergestellt durch intensives und homogenes 
Vermischen von 100 Gewichtsteilen eines trockenen 

5 Polyvinylalkohol-Granulats , das zu mindestens 70 Ge- 

wichtsprozent aus Partikeln mit einem Durchraesser von 
0,4 bis 4 mm besteht, mit 5 bis 50 Gewichtsteilen eines 
Weichmachers in Gegenwart einer solchen Menge Wasser, 
die unter Normalbedingungen zur Losung des Polyvinyl- 

10 alkohols nicht ausreicht, wobei die Temperatur des 

Gemisches wahrend des Mischvorgangs derart erhoht und 
wieder gesenkt wurde, daB die Polyvinylalkohol-Partikel 
quollen und voriibergehend agglomerierten , nach Patent- 
anmeldung P 28 12 684.3, dadurch gekennzeichnet , daB 

15 das Vermischen in Gegenwart von 1 bis 15 Gewichtsteilen 

einer f einteiligen, in Wasser loslichen Oder disper- 
gierbaren, hochmolekularen organischen Verbindung 
durchgefuhrt wurde, die aus Partikeln mit Durchmessern 
von hochstens 300 nm bestand. 

20 

2. Verfahren zur Herstellung eines thermoplastisch ver- 
arbeitbaren , weichmacherhaltigen , rieself ahigen , nicht 
klebenden Polyvinylalkohol-Granulats durch Vermischen 
eines Polyvinylalkohol-Granulats mit einem Weichmacher, 

25 wobei 100 Gewichtsteile eines trockenen Polyvinyl- 

alkohol-Granulats, das zu mindestens 70 Gewichtsprozent 
aus Partikeln mit einem Durchmesser von 0,4 bis 4 mm 
besteht, und 5 bis 50 Gewichtsteile eines Weichmachers 
in Gegenwart einer solchen Menge Wasser, die unter 

30 Normalbedingungen zur Losung des Polyvinylalkohols 

nicht ausreicht, intensiv und homogen miteinander ver- 
mischt werden und die Temperatur des Gemisches wahrend 
des Mischvorgangs derart erhoht und 
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wieder gesenkt wird, daB die Polyvinylalkohol- 
Partikel quellen und vorubergehend agglomerieren , 
nach Patentanmeldung P 28 12 684.3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Vermis chen in Gegenwart von 1 bis 
15 Gewichtsteilen einer f einteiligen, in Wasser 
loslichen Oder dispergierbaren, hochraolekularen 
organlschen Verbindung durchgefiihrt wird, die aus 
Partikeln mit Durchmessern von hochstens 300 [im 
besteht . 

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB als hochmolekulare Verbindung ein Vinylpolymer 
verwendet wird. 

Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, 
daB als Vinylpolymer ein Polyvinylalkohol , Polyvinyl- 
ester oder Polyvinylacetal verwendet wird. 

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB die hochmolekulare Verbindung in einer Menge von 
5 bis 20 Gewichtsteilen verwendet wird* 

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB als hochmolekulare Verbindung eine Verbindung 
mit einem durchschnittlichen Polymerisationsgrad 
(Gewichtsmittel) von mindestens 200 verwendet 
wird. 

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB die hochmolekulare Verbindung in Form einer 
Dispersion verwendet wird, 

Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, 
daB die dispergierte hochmolekulare Verbindung 
Partikeldurchmesser im Bereich von 0,1 bis 10 nm auf- 
weist. 
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Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet r 
daB die hochmolekulare Verbindung in Form eines 
durch Spriihtrocknen erhaltenen Pulvers verwendet 
wir d - 

Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet r 
daB die pulverf ormige hochmolekulare Verbindung 
Parfcikeldurchmesser im Bereich von 10 bis 300 \xm 
auf weist . 

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB die hochmolekulare Verbindung dem Polyvinyl- 
alkohol-Granulat vor der Zugabe des Weichmachers 
zugefiigt wird. 
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HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT HOE 78/F 195 Dr.EG/Vfei 

Weichmacherhaltiges Polyvinylalkohol-Granulat 

Es ist bekannt, daB Polyvinylalkohol (PVAL) auf thermo- 
plastischem Wege nicht ohne weiteres verarbeitet werden 
kann, da er sich bereits unterhalb der Erweichungstem- 
peratur thermisch zersetzt. Fur die thermoplastische 
5 Verarbeitung ist es daher erf order lich, daB der Er- 

weichungsbereich des PVAL herabgesetzt wird; dies geschieht 
ublicherweise durch die Einarbeitung von Weichmachern. 

Handelsublicher PVAL liegt uberwiegend als Pulver vor. 

10 Eine homogene Einarbeitung von Weichmachern in ein solches 
Produkt ist dadurch erschwert, daB die PVAL-Partikel je 
nach GroBe unterschiedliche Weichmachermengen aufnehmen. 
Die thermoplastische Verarbeitung des weichmacherhaltigen 
PVAL fuhrt daher leicht zu Formkorpern, in denen der 

15 Weichmacher inhomogen verteilt ist r was sich auf die 
Eigenschaften des Formkorpers nachteilig auswirkt* 

Die Herstellung von weichmacherhaltigem Polyvinylalkohol 
ist ebenfalls bereits bekannt (vgl.. z.B. deutsche Offen- 

20 legungsschrift 23 02 871 = britische Patentschrif t 

14 10 744) • Bei dem bekannten Verfahren wird die erwunschte 
gute Durchmis chung von PVAL und Weichmacher dadurch er- 
reicht, daB der mit Methanol angeguollene PVAL mit dem 
Weichmacher vermischt und schlieBlich vom Methanol befreit 

25 wird. Uber die KorngroBe des dabei eingesetzten PVAL- 
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Granulats sind jedoch keine Angaben gemacht. Das bekannte 
Verfahren hat den Nachteil, daB fur die Einarbeitung des 
Weichmachers methanolf euchter PVAL benotigt wird; handels- 
iibliches trockenes PVAL-Granulat kann dort nicht verwendet 
5 werden . 

Aufgabe der Erfindung 1st die Schaffung eines PVAL-Granu- 
lats, das rieself ahig und aufgrund seines Weichmacher- 
gehalts thermoplastisch verarbeitbar sein soil, wobei 
10 die PVAL-Partikel eine moglichst einheitliche GroBe 

aufweisen und moglichst grobkornig sein sollen und der 
Weichmacher in den PVAL-Partikeln in moglichst homogener 
Verteilung vorliegen soil. 

15 Die Losung dieser Aufgabe ist Gegenstand der Patentanmeldung 
P 28 12 684. 3 , die ein thermoplastisch verarbeitbares , 
weichmacherhaltiges , rieself ahiges , nicht klebendes Poly- 
vinylalkohol-Granulat betrifft, wobei das Polyvinylalkohol- 
Granulat zu mindestens 7 0 Gewichtsprozent aus Partikeln 

20 mit einem Durchmesser von 0 r 8 bis 4 mm besteht, in denen 
ein Weichmacher homogen verteilt vorliegt. 

Die vorgenannte altere Patentanmeldung betrifft ferner ein 
Verfahren zur Herstellung eines thermoplastisch verarbeit- 

25 baren, weichmacherhaltigen , rieself ahigen r nicht klebenden 
Polyvinylalkohol-Granulats durch Vermischen eines Poly- 
vinylalkohol-Granulats mit einem Weichmacher, das dadurch 
gekennzeichnet ist, daB 100 Gewichtsteile eines trockenen 
Polyvinylalkohol-Granulats , das zu mindestens 70 Gewichts- 

30 prozent aus Partikeln mit einem Durchmesser von 0,4 bis 4 mm 
besteht, und 5 bis 50 Gewichtsteilen eines Weichmachers 
in Gegenwart einer solchen Menge Wasser, die unter 
Normalbedingungen zur Losung des Polyvinylalkohols nicht 
ausreicht, intensiv und homogen miteinander vermischt v/erden 

35 und die Temperatur des Gemisches wahrend des Mischvorgangs 
derart erhoht und wieder gesenkt wird, daB die Polyvinyl- 
alkohol-Partikel quellen und vorubergehend agglomerieren. 
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Die vorliegende Erfindung ist eine weitere Ausgestaltung 
des Gegenstandes der Patentanmeldung P 28 12 684.3. 

Sie betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines thermo- 
5 plastisch verarbeitbaren, weichmacherhaltigen, riesel- 
fahigen, nichfc klebenden Polyvinylalkohol-Granulats 
durch Vermischen eines Polyvinylalkohol-Granulats mit 
einem Weichmacher, wobei 100 Gewichtsteile eines trockenen 
Polyvinylalkohol-Granulats, das zu mindestens 70 
0 Gewichtsprozent aus Partikeln mit einem Durchmesser von 
0,4 bis 4 mm besteht, und 5 bis 50 Gewichtsteile eines 
Weichmachers in Gegenwart einer solchen Menge Wasser, 
die unter Normalbedingungen zur Losung des Polyvinyl- 
alkohols nicht ausreicht, intensiv und homogen miteinander 
5 vermischt werden und die Temperatur des Gemisches wahrend 
des Mischvorgangs derart erhoht und wieder gesenkt wird, 
da8 die Polyvinylalkohol-Partikel guellen und voriiber- 
gehend agglomer ier en , dadurch gekennzeichnet , daB das 
Vermischen in Gegenwart von 1 bis 15 Gewichtsteilen einer 
feinteiligen, in Wasser loslichen oder dispergierbaren, 
hochmolekularen organischen Verbindung durchgefuhrt wird. 
die aus Partikeln mit Durchmessern von hochstens 300 fmi besteht. 

Die Erfindung betrifft ferner das nach dem vorgenannten 
Verfahren erhaltene Polyvinylalkohol-Granulat . 

Der erfindungsgemaB verwendete PVAL wird in bekannter 
Weise hergestellt durch Verseifung, vorzugsweise durch 
Alkoholyse, von Polyvinylestern, vorzugsv/eise Polyvinyl- 
acetat (vgl. z.B. deutsche Patentschrif t 17 20 709 = 
britische Patentschrif t 11 68 757). Die 4gewichtspro- 
zentige waBrige Losung des PVAL weist eine Viskositat 
von 4 bis 70 mPa-s, vorzugsweise 10 bis 60 mPa-s auf 
(gemessen bei einer Temperatur von 20 °C) . Die Esterzahl 
des PVAL liegt im Bereich von 10 bis 250 mg KOH/g, vor- 
zugsweise 20 bis 200 mg KOH/g. 
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Ein wesentliches Merkmal der Haupterf indung 
ist die Verwendung von PVAL-Gr anulat , das uberwiegend 
aus Partikeln einer bestimmten GroBenordnung besteht, 
als Ausgangsmaterial zur Herstellung des gewiinschten 
5 weichmacherhaltigen Produktes. Mindestens 70 Gewichts- 
prozent, vorzugsweise mindestens 90 Gewichtsprozent 
des Ausgangs-PVAL-Granulats sollen aus Partikeln mit 
einem Durchmesser von 0,4 bis 4 mm, vorzugsweise von 0,6 
bis 3 mm bestehen. Der Restanteil von hochstens 30, vor- 
10 zugsweise hochstens 10 Gewichtsprozent des Ausgangs- 
materials besteht hauptsachlich aus Partikeln mit 
geringerem Durchmesser. Dies ist jedoch nicht nachteilig, 
da diese feinkornigen Partikel beim Vermischen mit dem 
Weichmacher nahezu vollstandig zu grobkornigen Partikeln 
15 agglomerieren. Das als Endprodukt erhaltene PVAL- 

Granulat ist thermoplastisch verarbeitbar , nicht klebend 
und gut rieselfahig; es besteht im wesentlichen, d.h. 
zu mindestens 70 Gewichtsprozent, vorzugsweise zu 
mindestens 90 Gewichtsprozent, aus Partikeln mit einem 
20 Durchmesser von 0,8 bis 4 mm, vorzugsweise von 1 bis 
3,5 mm. 

Ein weiteres Merkmal der Haupterf indung ist 

die Einarbeitung des Weichmachers in das trockene PVAL- 

25 Granulat in Gegenwart von Wasser, und zwar in einer 

Menge, die unter Normalbedingungen zur Iiosung des jeweils 
eingesetzten PVAL nicht ausreicht. Je nach Art des 
verwendeten PVAL betragt die Menge des Wassers 2 bis 
40, vorzugsweise 4 bis 30 Gewichtsprozent (bezogen auf den 

30 polyvinylalkohol) . Eine Entfernung des nach Beendigung 
des Mischvorgangs noch vorhandenen Wassers ist nicht 
erf orderlich . 

Als Weichmacher eignen sich vor allem mehrwertige ali- 
35 phatische Alkohole mit Siedepunkten oberhalb 250°C, 

insbesondere zweiv/ertige bis sechswertige Alkanole mit 



03001 A/0268 



30 



2841238 

2 bis 6 Kohlenstof f atomen ; zwei- oder dreiwertige Al- 
kanole werden bevorzugt eingesetzt. Als Beispiele 
seien genannt Ethyleriglykol , Glycerin, Trimethylol- 
propan, Neopentylglykol und Sorbit. Anstelle eines 
5 einzigen Weichmachers kann auch ein Gemisch verschiedener 
1 Weichmacher verwendet werden. Die Menge des einzusetzen- 
den Weichmachers betragt 5 bis 50, vorzugsweise 10 bis 
30 Gewichtsprozent (bezogen auf den Polyvinylalkohol) . 

10 Von groBer Bedeutung fiir das Verfahren der Haupterf indung 
ist die Temperaturfuhrung wahrend des Mischvorganges . 
Die Temperatur des Gemisches muB so gefiihrt werden, daB 
die als Ausgangsmaterial eingesetzten PVAL-Partikel 
quellen und voriibergehend aggloroerieren . Zu diesem Zweck 

15 wird die Temperatur des Gemisches, ausgehend von Raum- 
tempera'tur, kontinuierlich zunachst bis zu einem Maximum 
erhoht und dann wieder gesenkt, wobei sich wahrend der 
Temperatursteigerung lockere PVAL-Agglomerate bilden, 
die nach Erreichen des Temperaturmaximums leicht wieder 

20 zerf alien. Das Tempera turmaximum ubersteigt 140 °C 
nicht und liegt vorzugsweise im Bereich von 100 bis 
130°C; in der Abkuhlungsphase wird die Temperatur auf 
40 bis 70°C und vorzugsweise auf 35 bis 60°C gesenkt. 
Die Temperaturerhohung und die Temperaturerniedrigung 

25 werden vorzugsweise in etwa gleichen Zeitraumen durchge- 
fuhrt. 

Die vorliegende Zusatzerf indung ist dadurch charakteri- 
siert, daB das Vermischen des Polyvinylalkohol-Granulats 
mit dem Weichmacher in Gegenwart von 1 bis 15 , vor- 
zugsweise 2 bis 12 Gewichtsteilen (bezogen auf 100 Telle 
Polyvinylalkohol-Granulat} einer f elnteiligen , in 
Wasser loslichen oder dispergierbaren, hochmolekularen 
organischen Verbindung durchgefiihrt wird. Der Partikel- 
35 durchmesser der hochmolekularen Verbindung betragt im 
allgemeinen hochstens 300 inn und liegt vorzugsweise im 
Bereich von 0,1 bis 300 urn. Der durchschnittliche Poly- 
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w 

Verbindung betragt mindestens 200 und liegt vor- 

zugsweise im Bereich von 300 bis 5000. 

Die hochmolekulare Verbindung kann natiirlichen Ursprungs 
Oder synthetisch hergestellt sein. Geeignet sind bei- 
spielsweise Starke und Starkederivate , Cellulosederivate 
wie Methylcellulose und Carboxyhydroxycellulose, Kasein 
und Gelatine sowie insbesondere Vinylpolymere. Als 
Vinylpolymere eignen sich vor allem Polyvinylalkohol 
selbst und Derivate des Polyvinylalkohols / insbesondere 
Polyvinylester wie Poly (vinylacetat) und Poly(vinyl- 
propionat) , Polyvinylacetale wie Poly (vinylf ormal) und 
Poly (vinylbutyral) . Auch Copolymere verschiedener 
Vinylverbindungen sind verwendbar, vorzugsweise Copolymere 
des Vinylacetats mit Eth^len, Maleinsaurediestern, Fumar- 
saurediestern , Acrylsauree stern , Methacrylsaureestern 
Oder Acrylnitril, wobei die Alkoholkomponente der vor- 
genannten Ester vorzugsweise 2 bis 8 Kohlenstof f atome 
aufweist. 

Die hochmolekulare Verbindung wird im allgemeinen in 
Pulverform verwendet; das Pulver wird vorzugsweise durch 
Spruhtrocknen einer entsprechenden Losung Oder Dispersion 
erhalten. Der Durchmesser der Pulverpartikel betragt 
zweckmafiigerweise 10 bis 300 p-m, vorzugsweise 20 bis 
200 jim. Eine bevorzugte Ausf iihrungsf orm des erfindungs- 
gemaBen Verfahrens besteht darin f daB die hochmolekulare 
Verbindung in Form einer waBrigen Dispersion eingesetzt 
wird. Hierbei liegt der Partikeldurchmesser der dis- 
pergierten hochmolekularen Verbindung vorzugsweise im 
Bereich von 0/1 bis 10 urn und besonders vorteilhaft 
im Bereich von 0,2 bis 8 Jim. 

Die hochmolekulare Verbindung wird dem PVAL-Granulat 
vorzugsweise vor der Zugabe des Weichmachers zugefugt; 
sie kann aber auch gleichzeitig oder im Gemisch mit dem 
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Weichmacher zu dem vorgelegten PVAL-Granulat gegeben 
werden . 

Fur den gesamten Mischvorgang wird je nach Art und Menge 
der Mischkomponenten und der Art der Mischvorrichtung 
ein Zeitraum von 10 Minuten bis 3 Stunden benotigt. 
Wahrend des Vermischens der trockenen PVAL-Partikel 
mit dem flussigen Weichmacher/Wasser-Gemisch quellen die 
Partikel, wodurch die Diffusion des Weichmachers in das 
Partikelinnere erleichtert wird. 



Der Weichmacher soil moglichst homogen in den PVAL- 
Partikeln verteilt werden. Dies laBt sich dadurch 
erreichen, daB solche Mischvorrichtungen verwendet 
werden, die eine intensive und bleibende Durchmischung 
der Mischkomponenten gewahrleisten. Besonders geeignete 
Mischvorrichtungen sind Zwangsmischer mit vertikal Oder 
horizontal angeordnetem Ruhrer sowie Planetenriihrwerke. 
Die Mischvorrichtungen sind zweckmaBigerweise mit 
Heiz- und Kuhleinrichtungen ausgerustet. Die oben er- 
wahnte Temperaturerhohung erfolgt je nach Art der Misch- 
vorrichtung durch Friktionswarme oder Mantelheizung. 

Das erf indungsgemaBe Verfahren kann auch kontinuierlich 
durchgefuhrt werden, z.B. in waagrecht liegenden Reak- 
tionsrohren mit Schauf elriihrwerk oder Schnecke sowie 
in kontinuierlich arbeitenden Knetern, jeweils ausge- 
rustet mit den erforderlichen Heiz- und Kiihlzonen. 

Hilfsstoffe, die die thermoplastische Verarbeitung des 
PVAL-Granulats erleichtern, konnen ebenfalls in das 
Granulat eingearbeitet werden. In Frage kommen vor 
allem Gleitmittel , z.B. Stearinsaure, Wachse, Poly- 
ethylenglykol , feinteilige Kieselsauren und Erdalkali- 
stearate, vorzugsweise Calciums tearat, sowie Hitze- 
stabilisatoren und Farbstoffe. Die Menge solcher Hilfs- 
stoffe betragt insgesamt hochstens 3 Gewichtsprozent f 
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vorzugsweise 0,04 bis 1,0 Gewichtsprozent (bezogen auf 
Polyvinylalkohol) . 

Das erf indungsgemaBe PVAL-Granulat kann ohne Schwierig- 
5 keiten thermoplastisch verformt werden r z.B. durch 
Pressen, SpritzgieBen und Extrudieren. Es eignet sich 
zur Herstellung von beliebigen Formkorpern, z.B. 
Platten, Rohren, Profilen, Fasern und insbesondere 

10 

Die gute Verarbeitbarkeit des erf indungsgemaBen PVAL- 
Granulans beruht vor allem darauf , daB durch das 
Vermischen des Ausgangsmaterials mit Weichraacher in 
Gegenwart einer f einteiligen hochmolekularen organischen 

15 verbindung eine zusatzliche Egalisierung der PVAL- 
Partikel erzielt wird. Dadurch wird die Plastifi- 
zierung des weichgemachten PVAL-Granulats bei der 
thermoplastischen Verarbeitung wesentlich erleichtert. 
Daruberhinaus zeigen manche hochmolekularen Verbindungen 

20 n och eine ausgepragte Gleitmittelwirkung- 

Die Erf indung wird durch die nachstehenden Beispiele 
naher erlautert- Durch Figur 1 bis 4 wird der Effekt 
des erf indungsgemaBen Verfahrens veranschaulicht, 

25 namlich eine Vergroberung und Egalisierung der 
PartikelgroBen des PVAL-Granulats . Figur 1 bis 4 
geben die durch Siebanalyse ermittelte KorngroBen- 
verteilungen des jeweiligen Ausgangsmaterials (Kurve 1) 
und des Endprodukts (Kurve 2) wieder. Auf Abszisse 

30 ist der Partikeldurchmesser (mm) und auf der Ordinate 
der Siebdurchgang (%} auf getragen . Dabei ist die 
Steigung der Kurven ein Ma3 fur die Einheitlichkeit 
der PVAL-Partikel . 
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Beispiel 1 

In einem 35-Liter- z wangsmischer (Hersteller: Firma 
Papenmeier, Detmold) wird ein Gemisch aus 



! 



6,0 kg eines handelsublichen PVAL-Granulats 
5 (Esterzahl: 90 mg KOH/g; Viskositat der 4- 

gewichtsprozentigen waBrigen Losung: 
30 mPa-s; Partikeldurchmesser : 
0,5 bis 3nun) und 

0,3 kg eines Polyvinylacetat-Pulvers 

(durchschnittlicher Pol^risationsgrad: 1500) 

Partikeldurchmesser: 20 bis 200 \im) 



15 



vorgelegt. Zu dieser Vorlage wird unter Ruhren (1200 Upm) 
bei Raumtemperatur ein Gemisch aus 



1 f 2 kg Glycerin und 
0,3 kg Wasser 



gegeben. Nach etwa 3 min beginnen die PVAL-Partikel 

20 zu agglomerieren f und nach etwa 16 min werden die 

■ 

Agglomerate wieder zerschlagen. Wahrend des Mischvor- 
ganges steigt die Temperatuf innerhalb von 15 min auf 
105°C und wird durch Mantelkiihlung und Reduzierung der 
Ruhrgeschwindigkeit auf 600. Upm innerhalb von 10 min 

25 auf 50 °C gesenkt. Dann wird das weichmacherhaltige 
PVAL-Granulat abgelassen. Es besteht aus Partikeln 
mit Durchmessern im Bereich von 1,2 bis 3,1 mm und ist 
gut rieselfahig und nicht klebend. Die KorngroBenver- 
teilung des Ausgangsmaterials (Kurve 1 ) und des End- 

30 produkts (Kurve 2) ist aus Figur 1 ersichtlich. 
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In dem in Beispiel 1 verwendeten Mischgerat werden 



6,0 kg eines handelsublichen PVAL-Granulats 



(Esterzahl: 20 mg KOH/g; Viskositat der 
4~gewichtsprozentigen waBrigen Losung: 
20 raPa-s? Partikeldurchmesser ; 0,6 bis 
2,5 mm) 



vorgelegt. Zu dieser Vorlage wird unter Riihren (1200 Upm) 
bei Raumtemperatur ein Gemisch aus 



gegeben. Nach etwa 3 min beginnen die PVAL-Partikel zu 
agglomerieren , und nach etwa 16 min werden die Agglomerate 

20 wieder zerschlagen. Wahrend des Mischvorgangs wird die 
Temper atur innerhalb von 10 min auf 110°C erhoht und 
dann durch Mantelktihlung und Reduzierung der Rtihrge- 
schwindigkeit auf 600 Upm innerhalb von 15 min auf 
50°C gesenkt. Dann wird das weichmacherhaltige PVAL- 

25 Granulat abgelassen. Es besteht aus Partikeln mit Durch- 
messern im Bereich von 0,45 bis 4,0 mm und ist gut 
rieselfahig und nicht klebend. Die KorngrdBenverteilung 
des Ausgangsmaterials (Kurve 1 ) und des Endprodukts 
(Kurve 2) ist aus Figur 2 ersichtlich. 



1 f 05 

0,3 

1/2 



kg Glycerin, 
kg Wasser und 

kg einer 50-gewichtsprozentigen waBrigen 



15 



Polyvinylacetat-Dispersion (durch- 

4 

schnittlicher Polymerisationsgrad: 1500 
Partikeldurchmesser : 0,6 bis 6,0 am) 
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In dem in Beispiel 1 verwendeten Mischgerat wird ein 
Gemisch aus 

6,0 kg eines handelsublichen PVAL-Granulats 

_ (Esterzahl: 140 mg KOH/g; Viskositat 

5 

der 4-gewichtsprozentigen waBrigen 
Losung: 18 mPa • s ; Partikeldurchmesser : 
0,4 bis 4,0 mm) und 

0,15 kg eines Polyvinylbutyral-Pulvers 

1 0 

(durchschnittlicher Polymerisationsgrad: 
1600 ; Partikeldurchmesser: 100 bis 
200 urn) 

vorgelegt. Zu dieser Vorlage wird unter Riihren (1200 Upm) 
15 bei Raumtemperatur ein Gemisch aus 

0,75 kg Glycerin und 
0,24 kg Wasser 

gegeben. Nach etwa 3 min beginnen die PVAL-Partikel zu 
agglomerieren, und nach etwa 16 min werden die Agglomerate 
wieder zerschlagen. Wahrend des Mischvorgangs steigt 
die Tempera tur innerhalb von 15 min auf 105°C und wird 
durch Mantelkiihlung und Reduzierung der Riihrge- 
schwindigkeit auf 600 Upm innerhalb von 10 min auf 
50 °C gesenkt, Dann wird das weichmacherhaltige PVAL- 
Granulat abgelassen. Es besteht aus Partikeln mit 
Durchmessern im Bereich von 0,9 und 4,0 mm und ist gut 
rieselfahig und nicht klebend. Die KorngroBenverteilung 
des Ausgangsmaterials (Kurve 1 ) und des Endprodukts 
(Kurve 2) ist aus Pigur 3 ersichtlich. 
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Beispiel 4 

In dem in Beispiel 1 verwendeten Mischgerat werden 

6,0 kg eines handelsublichen PVAL-Granulats 
(Esterzahl: 140 mg KOH/g; Viskositat 
der 4-gewichtsprozentigen waBrigen 
Losung: 18 mPa-s; Partikeldurchmesser : 
0,4 bis 4,0 mm) 

vorgelegt. Zu dieser Vorlage wird unter Riihren (1200 Upm) 
bei Raumtemperatur ein Gemisch aus 

0,75 kg Glycerin, 
0,3 kg Wasser und 

0,12 kg einer 50-gewichtsprozentigen waBrigen 

Vinylacetat/Dibutylmaleinat-Copolymer- 
Dispersion (Monomerverhaltnis : 50 : 50; 
durchschnittlicher Polymerisationsgrad : 
1200; Partikeldurchmesser r 0,6 bis 
6,0 \im) 

gegeben. Nach etwa 3 min beginnen die PVAL-Partikel zu 
aggloraerieren , und nach etwa 16 min werden die Agglomerate 
wieder zerschlagen. Wahrend des Mischvorgangs steigt die 
Temperatur inner halb von 13 min auf 110°C und wird dann 
durch Mantelkiihlung und Reduzierung der Riihrgeschwindig- 
keit auf 600 Upm innerhalb von 12 min auf 50°C gesenkt. 
Dann wird das weichmacherhaltige PVAL-Granulat abgelassen. 
Es besteht aus Partikeln mit Durchmessern im Bereich 
von 1,0 bis 4,0 mm und ist gut rieselfahig und nicht 
klebend. Die KorngroBenverteilung des Ausgangsmaterials 

(Kurve 1) und des Endprodukts (Kurve 2) ist aus Figur 4 

ersichtlich. 



0300 14/0268 



CHST Aktiengesellschaf 
Frankfurt /Main 



2841238 



Nummer: 
int. Cl.2; 
Anmeldetag: 
Offenlegungstag: 



HOE W F195 

2841 238 
C 06 L 29/04 

22. September 1978 
3. April 1980 



[%1 
99,9 

99 

95 
90 

80 
70 
60 
50 

AO 
30 

20 



10 - 



5 
4 

3 



1 



0,5-1 




0,1 0,2 0,3 0,5 1 



2 3 4 5 [mm] 



0300 1 A/0268 



rjiCBST Aktiengeseilschafi 
Frankfurt /Main 



H0E73/F195 
2841238 




0300 1 4/0288 



Aktieng&sellschaft 
Frankfurt / Main 



HOE 78/ F 195 

2841238 




0,1 Q2 0,3 OA 1 2 3 4 5[mm] 



030014/0268 



f 

i i 0 --C HST A k 1 1 eng 6 s e i Is chart 
Frankfurt/ Main 



HOE 78/ F 195 

284123$ 




0,1 0,2 0,3 0,5 1 2 3 4 5f mm I 



0300 1 4 / 0268 



